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Keksinto koskee kiinteaa katalysaattorikom- 
ponenttia, joka valmistetaan erityisissa 
olosuhteissa aaattamalla f taloyylikloridi 
reagoimaan 80 - 125 *C:ssa reaktiotuotteen 
kanssa, joka on saatu suspendoimalla di- 
etoksimagnesiumia alkyylibentseeniin ja 
saattamalla suspensio kontaktiin titaani- 
tetrakloridin kanssa, pesemalla tulokseksi 
saatu kiintea materiaali alkyylibentseenil- 
la, 3aattamalla kiintea materiaali reagoi- 
maan alkyylibentseenin lasnaollessa titaa- 
nitetrakloridin kanssa muodostamaan kiin- 
tean aineen, ja toistamalla kiintealla 
aineella 2-4 kertaa seuraavat vaiheet 
(1), (2), (3} ja (4) kasittava menetelma: 

(1) kiintea aine pestaan alkyylibentseenil- 
IS, 

(2) kiintea aine suspendoidaan alkyylibent- 
seeniin, 

(3) tulokseksi saatu suspensio saatetaan 
kontaktiin titaanitetrakloridin kanssa, ja 



( 4 ) poistetaan reaktioseoksesta nestemaista 
ainetta niin pitkalle, kuin mahdollista, 
samoin kuin olef iininpolymerointikataly- 
saattoria, joka sisaltaa (A) edella iiaari- 
teltya kiinteaa katalysaattorikomponenttia, 
(B) erityista piiyhdistetta ja (C) erityis- 
ta organoalumiiniyhdistetta. Talla kataly- 
saattorilla on olemassa oleviin olefiinin- 
polymerointikatalysaattoreihin verrattuna 
aarimmaisen korkea katalyyttisen suoritus- 
kyvyn taso polymerointiaktiivisuudessa, 
stereospesif isessa auorituskyvyssa ja ak- 
tiivisuuden kestossa, ja se sallii stereo- 
saanndllisten olef iinipolymeerien valmis- 
tuksen aarimmaisen suurella saannolla mi- 
tattdmalla jaanndstuhkalla. 
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Uppfinningen avser en fast katalysatorkom- 
ponent, 3 om framstalls under speciella kon- 
dxtioner genom att omsatta f taloyldiklorid 
vid 80 - 125 *c Bed en reaktionsprodukt , 
som har erhallits genoa att suspendera di- 
et ox imagne slum i en alkylbensen och fSra 
suspensionen i kontakt med titantetraklo- 
rxd, genom att tfvatta det resulterade fasta 
materialet med en alkylbensen, att omsatta 
det fasta materialet i narvaro av en alkyl- 
bensen med titantetraklorid for att bilda 
ett fast amne, och genom att upprepa med 
det fasta amnet 2 - 4 ganger ett forfarande 
omfattande foljande steg (1>, (2) , (3) ^ 
(4) : 

(1) det fasta amnet tvattas med en alkyl- 
bensen, 

(2) det fasta amnet suspenderas i en alkyl- 
bensen, 

(3) den resulterade suspensionen fors i 
kontakt med titantetraklorid, och 

(4) fran reaktionsblandningen tas bort 
flytande amne sa Ungt som mojligt, 
likasa som en polymeriseringskatalysator 
for olefin innehallande (A) den ovan defi- 
msrade fasta *atalysatorkomponenten, (B) 
en speciell kiself drening och (C) en s P e- 
exell organoaluminiumforening. Denna kata- 
lysator har jamfort med existerande olefin- 
polymeriseringskatalysatorer en ytterst hog 
katalytisk prestationsformaga i polymerise- 
rxngsaktivitet, stereospecif ik prestations- 
formaga och hallbarhet av aktivitet, och 
den mojliggor f ramstallningen av stereore- 
guljara olef inpolymerer med ytterst hogt 
utbyte med ett obetydligl: aterstaende aska- 
innehall . 
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Kiintea katalysaattorikomponentti olefiinien polymerointiin ja 
olef iininpolymerointikatalysaattori - fast katalysatorkom- 

ponent for polymerisering av olefiner och en olef inpolymeri- 
seringskatalysator 

5 

Tama keksinto koskee hyvan suorituskyvyn omaavaa kiinteaa kata- 
lysaattorikomponenttia ja olef iininpolymerointikatalysaattoria, 
jossa tata kaytetaan. Erityisemmin keksinto koskee kiinteaa 
katalysaattorikomponenttia, joka on johdettu dietoksimagnesiu- 

10 mista, titaanitetrakloridista ja f taloyylidikloridista alkyyli- 
bentseenin lasnaollessa erityisen menetelman mukaisesti, ja 
olef iininpolymerointikatalysaattoria, joka sisaltaa kiinteaa 
katalysaattorikomponenttia, erityista piiyhdistetta ja erityis- 
ta organoalumiiniyhdistetta, jolloin katalysaattorilla voi olla 

15 erittain suuri polymerointiaktiivisuus yhdistettyna suureen 
stereospesif isen suorituskyvyn kanssa ja joka katalysaattori 
tuottaa suurella saannolla stereosaannollisia olef iinipolymee- 
reja, jotka ovat olennaisen vapaita jaannoskloorista . 

20 Aikaisemmin on ehdotettu joukkoa kiinteita katalysaattorikom- 
ponentteja olefiinien polymerointiin, tai olef iininpolymeroin- 
tikatalysaattoreita, jotka sisaltavat kiinteita katalysaattori- 
komponentteja, jolloin kiinteat katalysaattorikomponentit koos- 
tuvat dialkoksimagnesiumtitaanitetrakloridista ja elektronin- 

25 luovuttajasta. Sellaisia kiinteita katalysaattorikomponentte ja 
ja olef iininpolymerontikatalysaattoreita, jotka sisaltavat 
kiinteita katalysaattorikomponentte ja, on kuvattu esimerkiksi 
nahtavaksi pannuissa JP-patenttihakemuksissa Sho . 55-152710 
(US-patenttijulkaisu 4414132), 52-58076, 53-2580, 57-63309, 

30 61-197607, ja vastaavissa. 

Naissa viitteissa esitettyjen menetelmien mukaisesti valmistet- 
tujen kiinteiden katalysaattorikomponenttien ei kuitenkaan 
voida sanoa olevan tyydyttavia kaytettaessa olefiinien polyme- 
35 rointiin kaikissa ominaisuuksissa (1) polymerointiaktiivisuus 
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(2) stereosaannollisten polymeerien saanto ja (3) polymeroin- 
tiaktiivisuuden kestavyys. 

Taman keksinnon keksija on nahtavaksi pannussa JP-patenttihake- 
5 muksessa Hei. 1-31 5406 j o ehdottanut olef iinipolymerointikata- 
lysaattoria, joka sisaltaa (A) kiinteaa katalysaattorikompo- 
nenttia, joka on valmistettu saattamalla dietoksima crnesium 
alkyylibentseeniin suspendoimisen jalkeen kontaktiin titaani- 
tetrakloridin kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuh- 

10 teena alkyylibentseeniin nahden, lisaamalla tulokseksi saatuun 
reaktiotuotteeseen f taloyylidikloridia lampotilassa 80 - 125°C 
reaktioseoksen muodostamiseksi, pesemalla saatu kiintea aine 
alkyylibentseenilla, ja saattamalla kiintea aine reagoimaan 
alkyylibentseenin lasnaollessa titaanitetrakloridin kanssa * 

15 maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuhteena alkyylibentsee- 
niin nahden, (B) erityista piiyhdistetta ja (C) organoalumiini- 
yhdistetta, ja onnistui tuottamaan kiintean katalysaattorikom- 
ponentin, jolla voi olla hyva suorituskyky polymeroint iaktiivi- « K - 
suudessa, akt iivisuuden kestossa ja stereosaannollisten poly- 

20 meerien saannossa. 

Olef iinipolymerointialalla tekniikan tasolla vaaditaan kuiten- 
kin sellaista katalysaattoria, jolla on suurempi polymerointi- 
aktiivisuus samalla, kun sailytetaan stereosaannollisten poly- 
25 meerien korkea saanto. Tallaisissa olosuhteissa on edelleen 

suuri tarve kehittaa uusi kiintea katalysaattorikomponentti ja 
uusi olef iininpolymerointikatalysaattori , jotka tyydyttavat 
askettain esitetyn vaatimuksen blefiinien polymeroinnin hyvasta 
suorituskyvysta teollisuudessa . 

30 

Niinpa keksinnon kohde on olef iininpolymerointitakalysaattorei- 
ta varten tarkoitettu uusi kiintea katalysaattorikomponentti, 
jolla on erittain hyva suorituskyky polymeroint iaktiivisuudessa 
j a stereospesif isyysominai suudessa . 
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isksinndn toinen kohde on olef iininpolymerointikatalysaattorei- 
•a varten tarkoitettu uusi kiintea katalysaattorikomponentti , 
joka voidaan valmistaa sarjalla erityisia kasittelyja, jotka 
ovat tekniikan tasolla odottamattomia. 

Edelleen eras keksinndn kohde on uusi olef iininpolymerointika- 
talysaattori, jolla on erittain suuri kestavan katalyyttisen 
suorituskyvyn taso polymerointiaktiivisuudessa ja polymeerien 
stereospesif isyysominaisuudessa . 

Edelleen keksinto koskee uutta olef iininpolymerointikatalysaat- 
toria, joka tyydyttaa kaikki tekniikan tason vaatimukset . 

Taman keksinnon muut - ja lisakohteet, ominaispiirteet ja edut 
ilmenevat taydellisemmin seuraavasta kuvauksesta. 

Tuloksena keksijoiden edelleen suorittamasta laajaperaisesta . 
tutkimuksesta uuden olef iininpolymerointikatalysaattorin kehit- 
tamiseksi, joka tyydyttaa kaikki tekniikan tason vaatimukset, 
on nyt keksitty, etta katalyyttista suorituskykya polymeroin- 
tiaktiivisuuden, polymeerien stereospesif isyysominaisuuden ja 
aktiivisuuden keston mukaan lukien voidaan edelleen parantaa 
kasittelemalla kiintea aine, joka on saatu saattamalla dietok- 
simagnesium reagoimaan alkyylibentseenin lasnaollessa ftaloyy- 
lidikloridin ja titaanitetrakloridin kanssa, toistuvalla ti- 
taanitetrakloridikasittelylla alkyylibentseenin lasnaollessa 
erityisissa olosuhteissa, jolloin muodostuu uusi kiintea kata- 
lysaattorikomponentti, ja yhdistamalla kiintea katalysaattori- 
komponentti erityisen piiyhdisteen ja erityisen organoalumiini- 
yhdisteen kanssa uuden olef iinipolymerointikatalysaattorin 
muodostamiseksi. Tama keksinto on toteutettu edella esitettyjen 
havaintojen pohjalta. 

Taman keksinnon yhden suoritusmuodon mukaisesti annetaan kayt- 
toon olefiinien polymerointiin tarkoitettu kiintea katalysaat- 
torikomponentti, joka on valmistettu sarjalla vaiheita: 
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(1) dietoksimagnesium (a) suspendoidaan alkyylibentseeniin (b) , 

(2) saatetaan tulokseksi saatu suspensio kontaktiin titaanitet- 
rakloridin (c) kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuh- 
teena alkyylibentseeniin (b) nahden, 

5 (3) saatuun seokseen lisataan f taloyylidikloridia (d) lampoti- 
lassa alueella 80 - 125°C ja alistetaan koko seos reaktiolle 
reaktioseoksen muodostamiseksi , 

(4) pidetaan reaktioseosta lampotilassa edella esitetylla alu- 
eella ajan 10 min - 10 tuntia sekoittaen, 
10 (5) poistetaan reaktioseoksesta nestemaista ainetta niin pal j on 
kuin mahdollista, jolloin saadaan kiintea materiaali, 

(6) kiintea materiaali pestaan alkyylibentseenilla ja suspen- 
doidaan kiintea materiaali alkyylibentseeniin (b) , 

(7) saatetaan tulokseksi saatu suspensio kontaktiin titaanitet- 
15 rakloridin (c) kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuh- 

teena alkyylibentseeniin (b) nahden reaktioseoksen muodostami- 
seksi, 

(8) poistetaan tulokseksi saadusta reaktioseoksesta mahdolli- 
simman pal j on nestemaista ainetta, jolloin saadaan kiintea 

2 0 aine, ja 

(9) toistetaan kiintealla aineella 2-4 kertaa seuraavista 
vaiheista (9-1), (9-2), (9-3) ja (9-4) koostuva menetelma : 
(9-1) kiintea aine pestaan alkyylibentseenilla, 

; (9-2) suspendoidaan kiintea aine alkyylibentseeniin (b) , 

• i 

25 (9-3) saatetaan tulokseksi saatu suspensio kontaktiin titaani- 
tetrakloridin (c) kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuus- 
suhteena alkyylibentseeniin (b) nahden, jolloin muodostuu reak- 
tioseos, ja 

(9-4) poistetaan reaktioseoksesta mahdolli simman paljon neste- 

3 0 maista ainetta, jolloin saadaan kiintea aine. 

Keksinnon toisen suoritusmuodon mukaisesti annetaan kayttoon 
olef iininpolymerointikatalysaattori , joka sisaltaa: 

3 5 (A) patenttivaatimuksen 1 mukaisen kiintean katalysaattorikom- 
ponentin, 



99247 



5 

(B) yleisen kaavan I mukaista piiyhdistetta : 

SiR ra .(OR') 4 . m (I) 

jossa R on ryhma joukosta alkyyli, sykloalkyyli , aryyli ja 
vinyyli, R 1 on alkyyli, ja m on kokonaisluku, joka toteuttaa 
suhteen 0 <; m £ 3, silla ehdolla, etta kun m on 2 tai 3, useat 
ryhmat R voivat olla samoja tai erilaisia, ja kun R on alkyyli, 
R voi olla sama, kuin R 1 , ja 

(C) yleisen kaavan II mukaista organoalumiiniyhdistetta : 

R" n AlX 3 . n (II) 

jossa R" on alkyyli, X on halogeeniatomi ja n on kokonaisluku 
1-3, silla ehdolla, etta kun n on 2 tai 3, usea R" voi -.olla 
identtinen tai erilainen. 

Tassa keksinndssa erityiset tassa maaritellyt tekijat, ts., 
reagoivien aineiden ja liuottimien laatujen yhdistelma, reagoi- 
vien aineiden ja liuottimien suhde, reagoivien aineiden lisays- 
jarjestys jar jestelmaan ja lampotila-alue ovat tarkeita kiinte- 
an katalysaattorikomponentin ja olef iininpolymerointikata- 
lysaattorin saavuttamiselle, joilla komponentilla ja kataly- 
saattorilla on odotettu hyva suorituskyky ja katalyyttinen 
aktiivisuus. Jos kiintean katalysaattorikomponentin valmistus 
suoritetaan maaritellyn alueen ulkopuolella tai ei maaritellyn 
lisaysjarjestyksen mukaisesti, polymerointiaktiivisuus ja ste- 
reospesif inen suorituskyky alenevat niin, etta stereosaannolli- 
sen polymeerin saanto alenee ja/tai polymeerissa olevan jaan- 
noskloorin maara kasvaa . 

Kiintean katalysaattorikomponentin valmistuksessa lahtoaineena 
kaytetty dietoksimagnesium (a) on saatavissa kaupallisesti 
puhtaana reagenssina, mutta se valmistetaan helposti sinansa 
tunnetulla menetelmalla ennen tosiasiassa tapahtuvaa kayttoa; 
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Dietoksimagnesium (a) suspendoimiseen kaytetyssa alkyylibent- 
seenissa (b) on bentseenirenkaassa 1 tai useampia suoria tai 
haaroittuneita alkyyliryhmia . Alkyyliryhmassa on edullisesti 
1-8 hiilta. Alkyylibentseeni (b) on kaupallisesti yleisesti 
saatavissa. Kuvaavia alkyylibentseene j a (b) ovat esimerkiksi 
tolueeni, ksyleeni, etyylibentseeni , propyylibentseeni , isopro- 
pyylibentseeni ja trimetyylibentseeni . Edullisesti kaytetaan 
tolueenia tai ksyleenia. 



10 Reagenssina kaytetty titaanitetrakloridi (c) on kaupallisesti 
saatavissa puhtaana reagenssina. 

Reagenssina kaytetty f taloyylidikloridi (d) voidaan valmistaa 
f taalihaposta esimerkiksi saattamalla se reagoimaan tionyyli- 
15 kloridin tai vastaavan kloorausreagenssin kanssa. 

Keksinnon mukainen kiintea katalysaattorikomponentti valmiste- 
taan erityisen menetelman mukaisesti valttamattomista valmis- 
tusaineista (a) , (b) , (c) ja (d) . Ennen kaikkea dietoksimagne- 

2 0 siumia (a) suspendoidaan alkyylibentseeniin (b) normaalisti 

rnaara, joka on riittava muodostamaan valmistusaineen (a) sus- 
pension ympariston lampotilassa . Dietoksimagnesium (a) voidaan 
suspendoida helposti alkyylibentseeniin (b) kayttamalla mekaa- 
nisia laitteita, kuten sekoitinta tai ultraaanivarinalaitetta . 
25 Nain muodostettu suspensio saatetaan sitten kontaktiin sekoit- 
taen titaanitetrakloridin (c) kanssa tavallisesti ympariston 
lampotilassa. Titaanitetrakloridin (c) maara saadetaan niin, 
etta se on alle 1 ilmoitettuna tilavuussuhteena alkyylibent- 
seeniin (b) nahden, ja se on ainakin 1,0 g/1,0 g dietoksimag- 

3 0 nesiumia (a) . Jos edella olevat suhteet ovat suurempia tai 

pienempia kuin edella esitetyt alueet , polymerointiaktiivisuus 
ja stereosaannollisten polymeerien saanto alenee, mutta itse 
polymerointi etenee ilman mitaan ongelmia. Kun kasittelyt sus- 
pension muodostamiseksi ja kontaktiin saattamiseksi valmistus- 
3 5 aineen (c) kanssa suoritetaan ympariston lampotilassa yhdella 
ainoalla laitteella, toimenpiteet ovat yksinkertaisia ja help- 
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poja, ja niilla saavutetaan taloudellisia etuja. Sitten nain 
saatu reaktiotuote kuumennettiin lampotilaan 8 0 - 12 5°C, ja 
siihen lisattiin maaratty maara f taloyylidikloridia (d) . Ftalo- 
yylidikloridia kaytetaan tavallisesti maara 0,01 - 0,5 ml/1,0 g 
5 dietoksimagnesiumia (a) . Seosta sekoitettiin samalla, kun lam- 
potila pidettiin 80 - 125°C:ssa. Reaktiota jatketaan, kunnes se 
on edennyt loppuun. Tavallisesti aika 10 min - 10 tuntia on 
riittava reaktion loppuun suorittamiseen . Jos lampotila laskee 
alle 80°C:n, vaikutetaan haitallisesti polymeerin irtotiheyteen 

10 ja stereosaannollisen polymeerin saantoon. Reaktiolampotilan 
ylaraja asetetaan titaanitetrakloridin kiehumispisteen 
huomioonottaen. Reaktion edettya loppuun tulokseksi saatu kiin- 
tea materiaali erotetaan reaktionesteesta niin pitkalle kuin 
mahdollista dekantoimalla, . suodattamalla imupullolla tai vas- 

15 taavalla tavalla ja pestaan sopivalla maaralla alkyylibentsee- 
nia, joka voi olla identtista erilaista verrattuna alkyylibent- 
seeniin (b) , jota kaytettiin dietoksimagnesiumin (a) suspension 
muodost ami seen. Kiintean materiaalin pesun lampotilalle ei oie 
olemassa erityisia rajoituksia. Ennen pesua alkyylibentseenilla 

20 kiintea materiaali voidaan pesta alustavasti milla hyvansa ; 
sopivalla inertilla orgaanisella liuottimella, joka on muu, 
kuin alkyylibentseeni . Edullisia esimerkkeja inertista orgaani- 
sesta liuottimesta on mm. bentseeni ja alifaattiset hiilivedyt, 
kuten n-heptaani. 

25 

Pesukasittelyn jalkeen kiintea aine saatetaan reagoimaan alkyy- 
libentseenin (b) lasnaollessa edelleen titaanitetrakloridin (c) 
kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuhteena alkyyli- 
bentseeniin (b) nahden. Taman reaktion reaktiolampotilan suh- 
30 teen ei ole olemassa erityisia rajoituksia, mutta reaktio suo- 
ritetaan edullisesti lampotila-alueella 80 - 125°C ajan 10 min 
- 10 tuntia. Edullinen lampotila-alue talle reaktiolle valitaan 
sopivasti tahan reaktioon kaytetyn alkyylibentseenin (b) lajin 
suhteen. 

35 
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Paaosin alkyylibentseenista koostuva nestemainen aine poiste- 
taan reaktiotuotteesta niin pitkalle kuin mahdollista sopivalla 
tavalla, kuten dekantoimalla tai imupullolla suodattamalla jol- 
loin saadaan kiintea aine. Seuraavaksi talla kiintealla aineel- 
5 la toistetaan 2-4 kertaa menetelmalla, joka koostuu seuraa- 
vista vaiheista: 

(1) kiintea aine pestaan alkyylibentseenilla, 

(2) kiintea aine suspendoidaan alkyylibentseeniin (b) , 

(3) tulokseksi saatu suspensio saatetaan kontaktiin titaanitet- 
10 rakloridin (c) kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuh- 

teena alkyylibentseeniin (b) nahden, jolloin muodostuu reaktio- 
seos, ja 

(4) poistetaan reaktioseoksesta nestemaista ainetta niin pit- 
kalle, kuin mahdollista, jolloin saadaan kiintea aine. 

15 

Verrattaessa taman keksinnon mukaista tapausta, jossa edella 
oleva vaiheista (1) - (4) koostuva menetelma toistetaan 2-4 
kertaa, tapauksen kanssa, jossa ei suoriteta edella kuvattua 
menetelmaa, kuten nahtavaksi pannussa JP-patenttihakemuksessa 

20 Hei. 1-315406 ja tapauksen kanssa, jossa edella oleva menetelma 
suoritetaan vain kerran, havaitaan, etta kiintean katalysaatto- 
rikomponentin polymerointiaktiivisuus tapauksessa, jossa sita 
kaytetaan katalysaattorina olefiinien polymerointiin, on erit- 
tain paljon suurempi tapauksessa, jossa edella oleva vaiheista 

25 (1) - (4) koostuva menetelma toistetaan 2-4 kertaa. Jos mene- 
telma toistetaan useampia, kuin 4 kertaa, ei polymerointiaktii- 
visuuden edelleen lisaantymista ole odotettavissa , ja aktiivi- 
suus voi pikemminkin alentua. 

30 Kautta kiintean katalysaattorikomponentin valistusvaiheiden, 

alkyylibentseenin (b) , jota ensin kaytetaan dietoksimagnesiumin 
(a) suspension muodostamiseen, tulisi olla identtinen alkyyli- 
bentseenin (b) kanssa, jota toiseksi kaytetaan reaktioon titaa- 
nitetrakloridin kanssa tai kaytetaan kolmanneksi kiintean mate- 

35 riaalin tai kiintean aineen suspension valmistamiseen, niin 

pitkalle, kuin symboli "(b)" liittyy alkyylibentseeniin. Tassa 
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mielessa on edullista, etta alkyylibentseeni , jota kaytetaan 
lahinna kiintean materiaalin tai aineen pesuun, on identtinen 
alkyylibentseenin (b) kanssa, ajatellen liuottimen talteenottoa 
kasittelyn jalkeen. 

5 

Lampotila kiintean aineen pesussa alkyylibentseenilla on edul- 
lisesti alueella 90°C - alkyylibentseenin kiehumispiste , vaik- 
kei pesulampotilassa ole olemassa rajoitusta, kuten edella 
kuvataan . 

10 

Sarja naita kasittelyja kiintean katalysaattbrikomponentin 
valmistuksessa suoritetaari tavallisesti maaritellyssa reakto- 
rissa, joka on varustettu sekoittimella ja laitteella reaktorin 
kuumentamiseksi ja j aahdyttamiseksi ulkoisesti ja ilman ja kos- 
15 teuden puuttuessa kiintean katalysaattorikomponentin laadun 

huononemisen estamiseksi . Niinpa on sopivaa korvata reaktorin 
ilma typella. 

Lopulta saatua kiinteaa katalysaattorikomponenttia voidaan 
20 tarvittaessa pesta edelleen inertilla orgaanisella liuottimel- 
la, kuten n-heptaanilla . Kiinteaa katalysaattorikomponenttia 
kaytetaan sellaisenaan olef iininpdlymerointikatalysaattorin 1 
valmistukseen, tai se voidaan varastoida kuivassa tilassa, 
. marassa tilassa tai inertissa orgaanisessa liuottimessa piden- 

25 netyn ajan sen katalyyttisen suorituskyvyn alenematta. 

Nain valmistettu kiintea katalysaattorikomponentti (A) yhdiste- 
taan yleisen kaavan I mukai sen piiyhdisteen (B) ja yleisen* 
kaavan II mukaisen organoalumiiniyhdisteen (C) kanssa taman 
3 0 keksinnon mukaisen olef iininpolymerointikatalysaattorin valmis- 
tamiseksi. 

Taman keksinnon mukaisen yleisen kaavan I mukainen piiyhdiste 
(B) voidaan valmistaa sinansa tunnettujen menetelmien mukaises- 
35 ti vastaavista lahtoaineyhdisteista . Tassa yhdisteessa oleva 

alkyyliryhma voi olla suoraket juinen tai haarautunut, ja siina 
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on yleensa 1-8, edullisesti 1-4 hiiliatomia. Edullisia 
esimerkkeja alkyylista ovat mm. metyyli, etyyli, propyyli, 
isopropyyli, n-butyyli ja isobutyyli. Sykloalkyylissa on yleen- 
sa 5 - 8, edullisesti 5-6 hiiliatomia. Edullisia esimerkkeja 
5 sykloalkyylista ovat mm. syklopentyyli ja sykloheksyyli . Aryy- 
liryhma on yleensa mm. fenyyli tai naftyyli, jossa voi olla 1 
tai useampia rengassubstituentte ja . Kuvaavia sellaisia aryyli- 
ryhmia ovat fenyyli, tolyyli, ksylyyli ja naftyyli. Kun m on 0, - 
piiyhdiste on tetra-alkoksisilaani , jossa 4 alkoksiryhmaa voi- 
10 vat olla samat tai erilaiset . Kun m on 2 , 2 ryhmaa R ja 2 ryh- 
maa R' voivat olla vastaavasti samat tai erilaiset. Kun m on 1 
tai 3, 2 ryhmaa R tai 3 ryhmaa R' voivat vastaavasti olla samat 
tai erilaiset. Useat ryhmat R tai R' ovat edullisesti identti- 
sia piiyhdisteen valmistamisen helppouden vuoksi . 

15 

Niinpa edullisia piiyhdisteita ovat mm. tetra-alkoksisilaani , 
alkyylialkoksisilaani, f enyylialkoksisilaani , f enyylialkyylial - 
koksisilaanit , sykloalkyylialkoksisilaanit , sykloalkyyli-alkyy- 
lialkoksisilaanit , sykloalkyylif enyylialkoksisilaanit , sykloal- 

20 kyylialkyylif enyylialkoksisilaanit ja vastaavat silaanit, jois- 
sa joko alkyyli-, sykloalkyyli- ja f enyyliryhmia on korvattu 
vinyyliryhmalla . Kuvaavia tetra-alkosisilaane j a ovat esimerkik- 
si tetrametoksisilaani , tetraetoksisilaani , tetrapropoksisilaa- 
ni ja tetrabutoksisilaani . Kuvaavia alkyylialkoksisilaane ja 

25 ovat esimerkiksi trimetoksietyylisilaani , trimetoksimetyylisi - 
laani, dimetyylidimetoksisilaani , trietyylimetoksisilaani ja 
trimetyylimetoksisilaani . Kuvaavia alkyylialkoksisilaane j a ovat 
esimerkiksi trimetoksietyylisilaani, trimetoksimetyylisilaani , 
trietoksimetyylisilaani, etyylitrietoksisilaani ja etyylitri- 

30 isopropoksisilaani . Kuvaavia f enyylialkoksisilaane ja ovat esi- 
merkiksi f enyylitrimetoksisilaani, f enyylitrietoksisilaani , 
f enyylitripropoksisilaani , fenyylitri- isopropoksisilaani , di- 
f enyylidimetoksisilaani, dif enyylidietoksisilaani ja trifenyy- 
limetoksisilaani . Kuvaavia sykloalkyylialkoksisilaaneja ovat 

35 esimerkiksi sykloheksyylitrietoksisilaani , disyklopentyylidime- 
toksisilaani ja trisykloheksyylietoksisilaani . Naiden yhdistei- 
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den lisaksi esimerkkeja piiyhdisteesta ovat mm. f enyyli (metyy- 
li) dimetoksisilaani , sykloheksyyli (etyyli) f enyylimetoksisilaa- 
ni, disykloheksyylidietoksisilaani , vinyylitrimetoksisilaani , 
vinyyli (dime tyyli) met oksisilaani ja vinyyli (sykloheksyyli) - 
5 metyylimetoksisilaani . Voidaan kayttaa. myos naiden piiyhdistei- 
den seosta. 

Yleisen kaavan II mukainen organoalumiiniyhdiste (C) on kaiipal- 
lisesti saatavissa puhtaana reagenssina, mutta se voidaan val- 

10 mistaa sinansa tunnetuilla menetelmilla ennen sen tosiasiallis- 
ta kayttoa. Tassa yhdisteessa oleva alkyyliryhma voi olla suo- 
raketjuinen tai haaroittunut , ja siina on yleensa 1-8, edul- 
lisesti 1-4 hiiliatomia, halogeeniatomin ollessa edullisesti 
kloori- tai bromiatomi . Siten organoalumiiniyhdiste ita ovat mm. 

15 trialkyylialumiini , dialkyylialumiinihalogenidi ja alkyylialu- 
miinidihalogenidi, samoin kuin naiden alumiiniyhdisteiden seos . 
Edullisia esimerkkeja organoalumiiniyhdisteesta ovat mm. tri- 
etyylialumiini , tripropyylialumiini , tri-isopropyylialumiini , * 
tributyylialumiini , tri-isobutyylialumiini , dietyylialumiini - 

20 kloridi, dietyylialumiinibromidi , di-isopropyylialumiiniklori- 
di, dibutyylialumiinikloridi, etyylialumiinidikloridi , propyy- 
lialumiinidikloridi ja butyylialumiinikloridi . Erityisen edul- 
lisia ovat trialkyylialumiinit , trietyylialumiinin ja tri-iso- 
butyylialumiinin ollessa edullisimpia . 

25 

Katalysaattorin valmistuksessa organoalumiiniyhdistetta (C) 
ka.yteta.an maara 1 - 1000, edullisesti 10 - 500 ilmoitettuna 
moolisuhteena kiinteaan katalysaattorikomponenttiin (A) sisal- 
tyvaan titaaniatomiin nahden. Toisaalta piiyhdistetta (B) kay- 

3 0 tetaan maara 0,01 - 0,5 ilmoitettuna moolisuhteena organoalu- 
miiniyhdisteeseen (C) nahden. Jos organoalumiiniyhdisteen (C) 
maara. on alle 1 moolisuhteena ilmoitettuna, tulokseksi saadun 
katalysaattorin katalysaattorisuorituskyky alenee. Toisaalta ei 
saavuteta lisaetua, jos maara on yli 1000 moolisuhteena ilmoi- 

3 5 tettuna. Siten organoalumiiniyhdisteen (C) maaran ylaraja ase- 
tetaan ainoastaan taloudellisista syista. Jos piiyhdistetta (B) 
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kaytetaan maara alle 0,01 moolisuhteena ilmoitettuna, tuloksek- 
si saadun polymeerin isotaktisuus alenee, ts., kiteisen poly- 
meerin saanto alenee. Jos toisaalta piiyhdisteen (B) maara on 
yli 0,5 moolisuhteena ilmoitettuna, tulokseksi saadun kataly- 
5 saattorin katalyyttisessa aktiivisuudessa muodostuu ei-toivottu 
ongelma . 

Kasitteella "polymerointi" tarkoitetaan tassa mita hyvansa 
polymerointi tyyppej a, mukaan lukien olefiinien homopolymeroin- 

10 tia ja kopolymerointia, samoin kuin mita hyvansa polymerointia, 
mm. kaasu- tai massapolymerointia ilman mitaan polymeroihtiliu- 
ottimia, ja suspensio- tai liuospolymerointia polymerointiliu- 
ottimen lasnaollessa . Polymerointi in kaytettavissa olevat ole- 
fiinit ovat C 1 -C 4 -a-olef iineja, ja ovat mm. etyleeni, propylee- 

15 ni, 1-buteeni ja naiden olefiinien seos . Sellaista olefiinia 
voidaan kayttaa joko kaasu- tai nestetilassa . 

Olefiinien polymerointi keksinnon mukaisen katalysaattorin 
avulla voidaan suorittaa kaasu- tai massapolymeroinnin tai 

20 suspensio- tai liuospolymeroinnin tavallisen menetelman mukai- 
sesti. Kaytetty polymerointilampotila on tassa tapauksessa alle 
200°C, edullisesti alle 100°C, polymeroint ipaineen ollessa alle 
100 kg/cm 2 . G, edullisesti alle 50 kg/cm 2 . G. Nama olosuhteet 
vaihtelevat yleensa olefiinien tyypin ja kaytetyn polymerointi- 

25 tyypin mukaan, ja ammattimies voi valita ne sopivasti polyme- 
roinnin eri tekijat ja satunnaiset taloudelliset ongelmat huo- 
mioon ottaen. 

Yksi taman keksinnon luonteenomaisista piirteista on, etta kek- 
30 sinnon mukaisen katalysaattorin avulla tuotetuilla olefiinisil- 
la polymeereilla on erittain suuri stereosaannollisyys . 

Olef iinipolymeerin tuottamisessa kaupallisessa mittakaavassa 
tuotetun polymeerin irtotiheys katsotaan hyvin suureksi tuotan- 
35 non kapasiteettiongelmaksi polymerointilaitteistossa ja jalki- 
kasittelyissa . Taman keksinnon toinen luonteenomainen piirre 
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on, etta. keksinnon mukainen katalysaattori antaa polymeereja, 
joilla on suuri irto-ominaispaino, ja toimii taman ongelman 
ratkaisemiseksi . 

5 Koska taman keksinnon mukaisella katalysaattorilla on hyvin 
korkea aktiivisuustaso, jota ei voitu odottaa tekniikan tasol- 
la, voidaan katalysaattorin j aannosmaaraa tulokseksi saadussa 
polymeerissa kontrolloida aarimmaisen alhaisen tasoon. Niinpa 
keksinnon toinen luonteenomainen piirre on, etta j aannoskloorin 
10 maara tulokseksi saadussa polymeerissa on aarimmaisen alhainen 
niin, etta kaikki kloorin vaikutus polymeeriin voidaan poistaa 
sellaisessa maarin, etta kaikki tuhkanpoistokasittelyt ovat 
jalkikasittelyna taysin tarpeettomia . 

15 Edelleen taman keksinnon suuri ansio on, etta odotettu aktiivi- 
suuden aleneminen ajan kuluessa on aarimmaisen alhainen niin, 
etta katalysaattoria voidaan kayttaa edullisesti jopa sellai- 
sessa tapauksessa, etta polymerointiaika on jatkettava olefii- t*.- 
nien kopolymerointiin, jossa vaaditaan pitkaa ajanjaksoa. 

20 

Yleensa olef iinipolymeerien valmistuksessa teollisessa mitta- 
kaavassa on hyvaksyttya, etta vetya saa olla lasna polymeroin- 
ti jarjestelmassa. kontrolloimassa tulokseksi saadun polymeerin 
sulamisindeksia . Taman keksinnon mukainen katalysaattori saa- 

25 vuttaa sen merkittavan ansion, etta sen katalyyttinen aktiivi- 
suus ja stereospesif inen suorituskyky tuskin huononevat tapauk- 
sessa, jossa olefiinien polymerointi suoritetaan vedyn ollessa 
lasna samanaikaisesti vaikka tulokseksi saadun polymeerin sula- 
mispiste on aarimmaisen korkea. Siten keksinnon mukainen kata- 

30 lysaattori edesauttaa suuresti stereosaannollisten olefiinipo- 
lymeerien valmistusta suuremmalla saannolla, joilla polymee- 
reilla on suuri irto-ominaispaino. 

Tata keksinto kuvataan nyt yksityiskohtaisemmin esimerkeilla. ja 
35 vertaavilla esimerkeilla. 
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Esimerkki 1 

[Kiintean katalysaattorikomponentin valmistus] 



500-ml pyoreapohjaiseen kolyiin, joka oli varustettu sekoitti- 
5 mella, ja jossa oleva ilma oli korvattu riittavassa maarin 

typella, lisattiin (1) 10 g dietoksimagnesiumia ja 60 ml tolu- 
eenia. Seosta sekoitettiin sen suspendoimiseksi. Tahan suspen- 
sioon lisattiin (2) 4 0 ml TiCl 4 :aa ja, kun seoksen lampotila 
oli korotettu 90°C:een, (3) 2,0 ml f taloyylidikloridia . Sitten 

10 seosta (4) kuumennettiin 115°C:een, ja annettiin reagoida 2 
tuntia sekoittaen. Reaktion edettya loppuun (5) kiintea aine 
sai saostua, ja supernatanttineste poistettiin. Tulokseksi 
saatu kiintea aine (6) pestiin kahdesti 200 ml :11a tolueenia 
ref luksoiden. Nain pestyyn kiinteaan aineeseen lisattiin tuo- 

15 reeltaan 60 ml tolueenia suspension muodostamiseksi . Suspensi- 
oon lisattiin (7) 40 ml TiCl 4 :aa, ja seos saatettiin reagoimaan 
yhdessa 2 tunnin ajan 115°C:ssa sekoittaen. Tulokseksi saadussa 
seoksessa (8) kiintea aine sai saostua, ja supernatanttineste 
poistettiin. Seuraavaksi toistettiin kahdesti vaihde (9), jossa 

20 kiintea aine pestaan kahdesti 200 ml :11a tolueenia ref luksoi- 
den, suspendoidaan kiintea aine 60 ml : aan tolueenia suspension 
valmistamiseksi , suspensioon lisataan 4 0 ml *TiCl 4 : aa ja seos 
saatetaan reagoimaan yhdessa 115°C:ssa 2 tunnin ajan sekoitta- 
en, ja annetaan seoksessa olevan kiintean aineen sitten saostua 

25 ja poistetaan supernatanttineste. Taman jalkeen tulokseksi 
saatu kiintea aine pestiin 10 kertaa kulloinkin 200 ml :11a 
n-heptaania, jota pidettiin 40°C:ssa. Nain saadun kiintean 
katalysaattorikomponentin titaanipitoisuus mitattiin, jolloin 
pitoisuus maaritettiin 2,00 paino-%:ksi. 

30 

[Polymerointi] 

2,0-1 autoklaaviin, joka oli varustettu sekoitinlaitteella , ja 
jossa oleva ilma oli korvattu riittavasti typella, lisattiin 
200 mg trietyylialumiinia , 45 mg sykloheksyylimetyylidimetok- 
35 sisilaania ja 3,0 mg edella valmistettua katalysaattorikompo- 
nenttia. Sitten autoklaaviin lisattiin 1,8 1 kaasumaista vetya 
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^1,4 1 nesteytettya propyleenia, ja seosta pidettiin 3 0 min 
70 C:ssa propyleenin polymeroitumisen aikaansaamiseksi . Polyme- 
r01IUlln edett V* loppuun tulokseksi saatu polymeeri kuivattiin 
80°C:ssa alennetussa paineessa, ja saadun polymeerin maara 
grammoxna merkittiin mielivaltaisesti (A):ksi. Tata polymeria 
uutettiin 6 tunnin ajan kiehuvalla n-heptaanilla, jotta saatai- 
sxxn n-heptaaniin liukenematon polymeeri, ja taman polymeerin 
maara merkittiin mielivaltaisesti (B):ksi. 

Polymerointi aktiivisuus (C) kiinteaa katalysaattorikomponent- 
txa kohden lasketaan seuraavan yhtalon mukaisesti: 

(C) = — . (A) fg) . 

kxxntean katalysaattorikomponentin maara (g) 

Kiteisen polymeerin kokonaismaara (D) lasketaan seuraavan yhta- 
Ion mukaisesti: 

20 (D> = (A) ' X 100 < % > 
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Kokeesta saatu tulos esitetaan taulukossa 1, jossa (E) edustaa 
25 tulokseksi saadussa polymeerissa olevan jaannoskloorin maaraa 
(F) tuloskesi saadun polymeerin sulamisindeksia (MI) ja (G) 
tulokseksi saadun polymeerin irto-ominaispainoa . 



30 



35 



Esimerkki 2 



Suoritettiin koe samalla esimerkissa 1 kuvatulla tavalla kixn- 
tean katalysaattorikomponentin valmistamiseksi paitsi etta 
kSytettiin 2,5 ml f taloyylidikloridia . Propyleenin poxymeroin- 
nxn suhteen reaktio suoritettiin samalla tavalla, kuin esimer- 
kxssa l. Kokeesta saatu tulos esitetaan taulukossa 1. 
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Esimerkki 3 

Suoritettiin koe samalla esimerkissa 1 kuvatulla tavalla pait- 
si, etta tolueenin sijasta kaytettiin sama maara ksyleenia. 
5 Tulokseksi saadun kiintean katalysaattorikomponentin titaanipi- 
toisuus maaritettiin 2,06 paino-%:ksi. Propyleenin polymeroin- 
nin suhteen reaktio suoritettiin samalla tavalla, kun esimer- 
kissa 1. Kokeesta saatu tulos esitetaan taulukossa 1. 

10 Esimerkki 4 

Kiintean katalysaattorikomponentin valmistus suoritettiin sa- 
malla esimerkissa 1 kuvatulla tavalla paitsi, etta toistotoi- 
menpide (9) toistettiin kolmesti. Propyleenin polymeroinnin 
15 suhteen reaktio suoritettiin samalla tavalla, kuin esimerkissa 
1. Kokeesta saatu tulos esitetaan taulukossa 1. 

Vertaava esimerkki 1 

20 Kiintean katalysaattorikomponentin valmistus suoritettiin sa- 
malla esimerkissa 1 kuvatulla tavalla paitsi, etta suoritettu 
kohdassa (9) kuvattua toistotoimenpidetta. Propyleenin polyme- 
roinnin suhteen reaktio suoritettiin samalla tavalla, kuin 
esimerkissa 1. Kokeesta saatu tulos esitetaan taulukossa 1. 

25 

Vertaava esimerkki 2 

Kiintean katalysaattorikomponentin valmistus suoritettiin sa- 
malla esimerkissa 2 kuvatulla tavalla paitsi, ettei suoritettu 
3 0 esimerkissa 1 kuvattua toistotoimenpidetta (9) . Propyleenin 
polymeroinnin suhteen reaktio suoritettiin samalla tavalla, 
kuin esimerkissa 1 . Kokeesta saatu tulos esitetaan taulukossa 
1. 
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Vertaava esimerkki 3 

Kiintean katalysaattorikomponentin valmistus suoritettiin sa- 
malla esimerkissa 3 kuvatulla tavalla paitsi, ettei suoritettu 
5 esimerkissa 1 kuvattua toistotoimenpidetta (9) . Propyleenin 
polymeroinnin suhteen reaktio suoritettiin samalla tavalla, 
kuin esimerkissa 1. Kokeesta saatu tulos esitetaan taulukossa 
1. 

10 Taulukosta 1 ilmenee, etta esimerkeissa 1-4 saaduilla keksin- 
non mukaisilla kiinteilla katalysaattorikomponenteilla on huo- 
mattavasti suurempi polymerointiaktiivisuus ja myos polymeeri- 
saanto. Lisaksi havaitaan, etta kiehuvaan n-heptaaniin liuke- 
nemattoman stereosaannollisen polymeerin saanto on hyvin suuri 

15 esimerkeissa 1-4 saaduilla polymeereilla samalla, kun esimer- 
keissa 1-4 saadun polymeerin j aannosklooripitoisuus on' aarim- 
maisen alhainen verrattuna polymeereihin, jotka saatiin vertaa- 
vissa esimerkeissa 1-3. t*~ 

20 Ymmarretaan, etta. ammattimies voi muunnella edella olevia edus- 
tavia esimerkkeja. taman julkaisun suoja-alan puitteissa seka. 
reagoivien aineiden etta reaktio-blosuhteiden suhteen olennai- 
sesti samojen tulosten saavuttamiseksi . 

i* 

2 5 Koska voidaan tehda taman keksinnon paljolti erilaisia suori- 
tusmuotoja keksinnon hengesta ja suoja-alasta poikkeamatta , on 
selitettava, ettei tama keksinto rajoitu sen erityisiin suori- 
tusmuotoihin muuten kuin oheisissa patenttivaatimuksissa maari- 
tellylla tavalla. 
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Taulukko 1 





aaimarkki 


vtrtaiva aaimarkki 


1 


2 


3 


4 


1 
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3 


polynmriaa kokon&iaallJLrft (A) g 
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203,1 


210,3 
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98,6 
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9 


19 


19 
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2,7 


*,7 


tulokaakai utdun polymaarin 
irto-ominaiapaino <G) 


0,42 
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0,43 


0,43 


0,43 


0,43 


0,44 
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Fatentt-.ivaaH im^po*- 



1. Kiintea katalysaattorikomponentti olefiinien polymerointiin 
joka valmistetaan sarjalla vaiheita: 

(1) dietoksimagnesiumia (a) suspendoidaan alkyylibentseeniin 

(2) tulokseksi saatu suspensio saatetaan kontaktiin titaanitet- 
raklondin (c) kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuh- 
teena alkyylibentseeniin (b) nahden, 

(3) tulokseksi saatuun seokseen lisataan f taloyylidikloridia 
(d) lampotila-alueella 80 - 125°C, ja koko reaktio kasitellaan 
reaktioseoksen muodostamiseksi , 

(4) reaktioseosta pidetaan sekoittaen edella esitetylla lampo- 
tila-alueella ajan 10 min - 10 tuntia, 

(5) reaktioseoksesta poistetaan nestemaista ainetta niin pal j on 
kuin mahdollista, jolloin saadaan kiintea materiaali, 

(6) kiintea materiaali pestaan alkyylibentseenilla ja kiintea 
materiaali suspendoidaan alkyylibentseeniin (b) , 

(7) saatetaan tulokseksi saatu suspensio kontaktiin titaanitet- 
raklondm (c) kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuussuh- 
teena alkyylibentseeniin (b) nahden, jolloin muodostuu reaktio- 
seos, 

(8) tulokseksi saadusta reaktioseoksesta poistetaan nestemaista 
ainetta niin paljon, kuin mahdollista, jolloin saadaan kiintea 

25 aine, tunnettu siita, etta 

(9) saadulla kiintealla aineella toistetaan 2 - 4 kertaa mene- 
telma, joka koostuu seuraavista vaiheista (9-1) , ( 9 . 2) (9 . 3 ) 
ja (9-4): 

(9-1) kiintea aine pestaan alkyylibentseenilla, 
(9-2) kiintea aine suspendoidaan alkyylibentseeniin (b) , 
(9-3) tulokseksi saatu suspensio saatetaan kontaktiin titaani- 
tetrakloridin (c) kanssa maarassa alle 1 ilmoitettuna tilavuus- 
suhteena alkyylibentseeniin (b) nahden, jolloin muodostuu reak- 
tioseos, ja 

(9-4) reaktioseoksesta poistetaan nestemaista ainetta niin 
pitkalle, kuin mahdollista, jolloin saadaan kiintea aine. 
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2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen kiintea katalysaattorikom- 
ponentti, tunnettu siita, etta titaanitetrakloridia 

(c) kaytetaan maara ainakin 1,0 g/1,0 g dietoksimagnesiumia 
(a) , mutta maara alle 1 ilmoitettuna tilavuussuhteena alkyyli- 
bentseeniin (b) nahden . 

3. Patenttivaatimusten 1-2 mukainen kiintea katalysaattori- 
komponentti, tunnettu siita, etta f taloyylidikloridia 

(d) kaytetaan maara 0,01 - 0,5 ml/1,0 g dietoksimagnesiumia 
(a) . 

4. Patenttivaatimusten 1-3 mukainen kiintea katalysaattori- 
komponentti, tunnettu siita, etta alkyylibentseeni on 
joukosta tolueeni, ksyleeni, etyylibentseeni, propyylibentseeni 
ja trimetyylibentseeni. 

5. olefiinipolymerointikatalysaattori, tunnettu siita, 
etta se sisaltaa: 

(A) patenttivaatimuksen 1 mukaista kiinteaa katalysaattorikom- 
ponenttia , 

(B) yleisen kaavan I mukaista piiyhdistetta : 

SiR Tn (0R') 4 . m ' (I) 

jossa R on joukosta alkyyli-, sykloalkyyli- , aryyli- ja vinyy- 
liryhma, R' on alkyyliryhma, ja m on kokonaisluku, joka toteut- 
taa suhteen 0 £ m ^ 3, silla ehdolla, etta kun m on 2 tai 3, 
useat ryhmat R voivat olla samoja tai erilaisia, ja kun R on 
alkyyli, R voi olla sama, kuin R' , ja 

(C) yleisen kaavan II mukaista organoalumiiniyhdistetta : 



R» n AlX 3 _ n 
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jossa R- on alkyyliryhma, X on halogeeniatomi ja n on kokonais- 
luku 1 - 3, silla ehdolla, etta kun n on 2 tai 3, useat ryhmat 
R" voivat olla identtisia tai erilaisia. 
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1. Fast katalysatorkomponent for polymerisering av olefiner, 
som framstalls med en serie steg: 
5 (1) dietoximagnesium (a) suspenderas i alkylbensen (b) , 

(2) den result erande suspensionen bringas i kontakt med titan - 
tetraklorid (c) i en mangd under 1 uttryckt som volymforhal- 
lande till alkylbensen (b) , 

(3) till den erhallna blandningen satts f taloyldiklorid (d) 
10 inom temperatur-intervallet 80 - 125°C, och hela reaktionen 

behandlas for att bilda en reaktionsblandning, 

(4) reaktionsblandningen halles under omrorning inom ovan namn- 
da temperatur-intervall under 10 min - 10 timmars tid, 

(5) ur reaktionsblandningen avlagsnas vatskematerial si mycket 
15 som mojligt, varvid ett fast material erhalls, 

(6) det fast a materialet tvattas med alkylbensen och det fasta 
materialet suspenderas i alkylbensen (b) , 

(7) den erhallna suspensionen bringas i kontakt med titantetra- 
klorid (c) i en mangd under 1 uttryckt som volymf 6 r hall ande 

20 till alkylbensen (b) , varvid en reaktionsblandning uppkommer , 

(8) ur den resulterande reaktionsblandningen avlagsnas vatske- 
material sa mycket som mojligt, varvid ett fast amne erhalls, 
kannetecknad darav, att 

(9) med det erhallna fasta amnet upprepas 2-4 ganger forfa- 
25 randet, som bestar av foljande steg (9-1), (9-2), 9-3) och 

(9-4) : 

(9-1) det fasta amnet tvattas med alkylbensen, 
(9-2) det fasta amnet suspenderas i alkylbensen (b) , 
(9-3) den resulterande suspensionen bringas i kontakt med ti- 
3 0 tantetraklorid (c) i en mangd under 1 uttryckt som volymf or- 
hallande till alkylbensen (b) , varvid en reaktionsblandning, 
uppkommer och 

(9-4) ur reaktionsblandningen avlagsnas vatskematerial sa myck- 
et som mojligt, varvid erhalls ett fast amne. 
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2. Fast katalysatorkomponent enligt patentkrav l, k a n 
t e c k n a d darav, att titantetraklorid (c) anvands i 
mangd av atminstone 1,0 g/l # o'g dietoximagnesium (a), men en 
mangd under 1 uttryckt som volymf orhallande till alkylbensen 



n e - 
en 



(b) . 



3. Fast katalysatorkomponent enligt patentkraven 1-2, 
kannetecknad darav, att f taloyldiklorid (d) anvands 
i en mangd av 0,01 - 0,5 ml/l,0 g dietoximagnesium (a) . 

4. Fast katalysatorkomponent enligt patentkraven 1-3, 
kannetecknad darav, att alkylbensen ar en ur grup- 
pen toluen, xylen, etylbensen, propylbensen och trimetylbensen . 

5. Olefinpolymeriseringskatalysator, kannetecknad 
darav, att den innehdller: 

(A) en fast katalysatorkomponent enligt patentkravet 1, 

(B) en kiselforening enligt den allmanna formeln I: 

SiR m (OR') 4 _ m (I) 

dar R ar en ur gruppen alkyl-, cykloalkyl-, aryl- och vinyl - 
grupp, R- ar en alkylgrupp, och m ar ett heltal, som forver- 
kligar forhallandet 0 £ m ^ 3, forutsatt, att da m ar 2 eller 
3, flera grupper R kan vara lika eller olika, och da R ar al- 
kyl , R kan avse det samma, som R', och 

(C) en organoaluminiumforening med den allmanna formeln I.I: 

R "nAlX 3 . n (II) 

dar R» ar en alkylgrupp, X ar en halogenatom och n ar ett helt- 
al 1 - 3 , forutsatt, att da n ar 2 eller 3, de fiesta grupperna 
R" kan vara identiska eller olika. 
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